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Abstract of EP1151966 

Stable lamellar calcitic calcium carbonate with a 
granulometric factor of 0.5-1 and an average 
particle diameter of 0.5-1 .5 mu m is new. An 
Independent claim is also included for the 
production of stable lamellar calcitic calcium 
carbonate with a granulometric factor of 0.5-1 
(defined as 2(d80-d20)/(d80+d20), where d80 
and D20 are respectively the 80 wt.% and 20 
wt.% particle diameters in mu m) and an average 
particle diameter of 0.5-1 .5 mu m by: (a) 
introducing carbon dioxide (C02) into an 
aqueous calcium hydroxide suspension while 
stirring at a power input of 25-200 kW/m<3> to 
form basic calcium carbonate; (b) adding a 
surfactant selected from organic phosphonates, 
polycarboxylates and hydrophilic block 
copolymers in an amount of 0.5-5% by weight of 
calcium carbonate; (c) introducing more C02 
relatively slowly into the suspension; (d) filtering 
the product; and optionally (e) drying the product 
at about 150 degrees C in a water-saturated C02 
atmosphere. 
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[0001] The invention refers to a procedure for manufacturing sturdy, plate-like, calcitischem calcium carbonate with a 
granulometrischen factor calcium carbonate manufactured from approximately 0.5 to 1 and a middle particle diameter 
from approximately 0.5 to 1.5 mu m, to thereafter as well as to its use. 

[0002] Calcium carbonate is predominantly manufactured industrially by grinding of natural limestone or by conversion 
of an aqueous calcium hydroxide suspension with a carbon dioxide containing gas. The morphology of the natural 
calcium carbonate is irregular, and the particle size distribution lies within the range of under one to hundred one 
hundred micrometers. Pleasure width unit calcium carbonate becomes dependent, on the manufacture conditions, like 
z.B. Concentration of the calcium hydroxide suspension, temperature, way of the reaction, presence of additives etc., 
with different Habitus (rhombohedron, scale-desert, prisms, columns and balls) and particle size (from 0,02 to several 
micrometers) offered. 

[0003] Calcium carbonate applies with the production of paper, emulsion paints, Kosmetika etc. It is used as filler or 
pigment. Consumption of such fillers and caper pigments constantly grows in Europe. In the last years the employment 
of gefalltem calcium carbonate furnished new possibilities for the achievement of high line qualities as the more 
economical caper pigment compared with kaolin or calciniertem kaolin in many cases. Beyond that the ultrafeinen and 
calcinierten Kaoline, whose majority of the particles is below 1 mu m, found a far spreading as fillers for colors and 
lacquers. Because of that extremely particles purify and their plate-like structure increase such substances the 
Deckfahigkeit and make high gloss degrees possible of the colors. 

[0004] For such targeted applications it particularly can therefore with the production of calcium carbonate from interest 
be attained the plate-like structure and particle refinement of the above-mentioned Kaoline. 

[0005] Manufactured after the theory of the EP-patent specification 429,707 basic calcium carbonate thereby that one 
carbonatisiert an aqueous calcium hydroxide suspension by addition of C02, here defined temperatures of the 
suspension within the range of 2 to 50 DEG C keeps, and then the carbonating with a calcium carbonate molar ratio of 
3:2 or 6:5 terminates. This well-known procedure can be used under additional use of an inoculation material and by 
Phosporsaure connections, in order to win plate-like Calcit. , The plate-like calcium carbonate manufactured in this 
procedure does not exhibit a sufficiently plate-like crystalline form, as one can infer from the respective 
electricalmicroscopic photographs and other indicating in the patent specification. 

[0006] From 3P-patent specification 2,184,519 a procedure is well-known, with which into a calcium hydroxide 
suspension with certain concentration carbon dioxide with determined flow velocity is introduced, whereby after 
zehnminutiger reaction under continued addition by carbon dioxide an organic Phosponatsaure connection is admitted. 
Carbon dioxide is supplied up to the complete Carbonatisation. After filtration and drying process of the product one 
receives rough, plate-like calcium carbonate particles with a diameter of 1-3 mu m and a thickness from 0,1-0,2 mu M. 
Apart from this comparatively large grain size one receives however no product, which is sufficient that for managing 
4 top described requirements for refinement.. 

[0007] The remarks in these documents do not arrange the knowledge for the production of sturdy, plate-like, purify- 
hasty, calcitischem calcium carbonate, in particular with a granulometrischen factor smaller for 1 and a middle particle 
diameter smaller 1.5 mu M. After the current state of the art, still no procedure for the production of fine, calcitischem 
calcium carbonate with plate-like structure and a middle particle diameter smaller 1 mu m is in industrial yardstick 
established. 

[0008] The task of the invention consists thus of it, purify-hasty, plate-like, offering pleasure width units calcium 
carbonate with calcitischer structure of the kind initially specified. A further task of the available invention is it to present 
production methods in order to manufacture this calcium carbonate. 

[0009] This task is solved concerning the procedure according to invention by the fact that calcium hydroxide in aqueous 
suspension under introducing C02 and an energy entry is converted from approximately 25 to 20< kW/m> 3 of the 
suspension to basic calcium carbonate that consisting in the suspension as surface -active materials one or more 
additives of the group of organically substituted Phosphonaten, Polycarboxylaten or doubiehydrophilic block copolymers, 
with approximately 0.5 to 5 thread.- % related to the calcium carbonate under agitating to be distributed that 
additionally after the addition surface -active materials the further C02 is introduced comparatively slowly into the 
suspension and that in such a way formed calcitische calcium carbonate is filtered off. 

[0010] With the procedure according to invention thus first a Carbonisierung of an aqueous calcium hydroxide 
suspension with carbon dioxide is made. In this first phase becomes basic calcium carbonate pleases. In a second phase 
afterwards or at a later time the received suspension is recarbonisiert slowly, D.h. stabilized, basic calcium carbonate is 
converted in presence from different surface-active additives to stable, purify-hasty Calcit. As is down more near 
described, it is alternatively also possible, a comparable product by drying the stabilized to receive basic calcium 



carbonate under controlled conditions. 

[0011] Regarding the quality desired, plate-like training, certain granulometrischer factor and certain middle particle 
diameter, are thus reached particularly favorable values, if one accomplishes the conversion of the calcium hydroxide 
after another characteristic of the invention to basic calcium carbonate at a temperature of ? 15 DEG C. Same applies, if 
the conversion of the calcium hydroxide to basic calcium carbonate at a temperature of approximately 15 - 20 DEG C 
under additive of calcium complex formation, i.e. polyphosphates, Phosphonaten, hydroxy acids, Saccharose or 
Giutamate, with approximately 0.01 to 1 thread.- one accomplishes % related to the CaO content of the calcium 
hydroxide suspension. 

[0012] A particularly preferred execution form of the procedure according to invention consists of the fact that the 
addressed comparatively slow addition is managed by further C02 in the form that the pH value of the suspension at the 
beginning of the aeration with the further C02 with a value of ? 0.04 pH units/min is lowered. 

[0013] With one to that managing described similar procedures receives one likewise calcitisches calcium carbonate, if 
without comparatively slow introducing of C02 into the suspension and is filtered off and dried in place of these process 
steps the formed basic does equal calcium carbonate. Also this product is characterised by its plate-like Habitus and the 
granulometrischen factor desired as well as its middle particle diameter. The drying process of the filtered off calcium 
carbonate preferably takes place in accordance with the invention with approximately 150 DEG C in H20-gesattigter 
C02-Atmosphare. 

[0014] Generally it can be implemented for the procedure of the available invention that the prazipitierten calcium 
carbonate particles with grain size and characteristics, which differ from well-known products are manufactured by 
addition of C02 into an aqueous suspension from basic calcium carbonate (BCC) as preliminary stage product under 
defined conditions. 

[0015] As above called, the basic calcium carbonate can be manufactured by means of different, well-known procedures. 
BCC is preferred, a diameter to approx. 3 mu m and a grain thickness to approx. 0,5 mu m exhibits, in partial 
Carbonatisation of the calcium hydroxide suspension in the temperature range from 0 to 20 DEG C, preferably 10 to 15 
DEG C, manufactured. C02 is preferably proportioned into an aqueous calcium hydroxide suspension with flow velocity 
controlled by 0,06 to< 0.40> DM 3 C02/h/g CaO, to 60 - 70% of the calcium hydroxide of the lime milk with the C02 to 
have reacted. , On the precipitation conditions (C02-Menge, temperature) of the lime milk, different approx. -complexing 
agents and other chemical compounds (z become dependent. B. Sodium polyphosphate) in a concentration from 0,01 to 
1 thread.- % related to the CaO content, admitted. The concentration of the calcium hydroxide suspension moves here 
within the range of converted 30 to 150g CaO/dm< 3>, preferably 40 to 70 g CaO/dm< 3>. The Carbonatisation 
becomes with pure C02-Gas or a gas mixture, which does not contain other gases reacting with calcium hydroxide under 
C02 (z.B. Air or nitrogen), accomplished. The gas mixtures contain thereby more as 10%, preferably more of than 20% 
C02. The heat of reaction becomes at the beginning of the process and/or. during the amorphous BCC education 
exhausted. 

[0016] The end of the BCC Bildungsperiode is characterised by abrupt sinking of the conductivity, which is larger than 
0.5 ms/cm/min. In this moment the Carbonatisation is broken off in accordance with the invention and the received, 
basic calcium carbonate by means of surface -active additives, i.e. organically substituted Phosphonate, Polycarboxylate, 
or doublehydrophilic block copolymers, stabilized. These become with a portion from approximately 0.5 to 5 thread.- %, 
in particular about 1-2 thread.- %, related to the CaCo3-Gehalt of the calcium hydroxide suspension, admitted. Infrage 
come z.B. Aminotri (phosphonic acidphosphonic acid phosphonic acid), 1-Hydroxyethylen (1,1-diphosphonsaure), 
Ethylendiamin tetra (phosphonic acidphosphonic acid phosphonic acid), Hexamethylendiamin tetra (phosphonic 
acidphosphonic acid phosphonic acid), Diethylentriamin penta (phosphonic acidphosphonic acid phosphonic acid), etc., 
as well as their soluble salts. These connections are well-known as multi-functional attachment means for metal ions and 
Steininhihibitoren. In place of an organic Phosphonates also different low-molecular Homopolymere of the acrylic acid 
(molecular weight of 1000 - 10000) can and/or. their appropriate Salzformen, exactly the same as other connections of 
similar effect, to be used. 

[0017] The presence of organically substituted Phosphonaten plays a very important role in the 
Recarbonatisationsprozess. In the presence of Polyphosphonaten basic calcium carbonate in the suspension proves 
during the Recarbonatisationsprozesses (exeptionally) very resistantly against the deformation of the crystals. That was 
attributed to the firm adjustment of the crystals by adsorption of the large Phosphonat molecules. So such crystals can 
during the installation of C03-Gruppen into the crystal lattice, without a change of the Kristallhabitus, into which change 
calcitische form. A precipitation within the range under 1 thread.- % Polyphosphonat, related to the CaC03-Produkt, 
leads to a bimodalen particle size distribution, characterized by large uneven agglomerates and extended particles, 
which develop during the precipitation. If no additives are present in the suspension, the particles with prismatischer 
crystalline form develop. 

[0018] Detailed investigations of the operational sequence resulted in that it with the variation of the drop conditions, 
like z.B. , Is possible for gas flow rate or in particular system hydrodynamics, the products with different middle particle 
sizes (middle particle diameter of approx. 0,5 - to manufacture 1.5 mu m). It was observed that during higher drive 
power a product with finer grain size is won. That marks a strong influence of the achievement entry on the gas 
absorption process, with which it can particularly important be attained between the dispersed gas and the liquid as high 
a mass transfer as possible. The brought in energy causes the desired division of gas bubbles in the form of laminar and 
turbulent shearing stresses. Thus the diameters of the produced gas bubbles become, D.h. the specific phase boundary 
surface, as well as the turbulent liquid film coefficient, affect. Large blisters rise by the lime milk without substantial 
contribution to the mass transfer to carry out, rapidly to the liquid surface; Small blisters with large retention time 
become impoverished at gas which can be reacted, so that the parliamentary group at medium sized blisters 
substantially improve the mass transfer. With increasing achievement entry the blister diameter decreases, with which 
the absorption rate is determined ever more clearly by the mass transfer phenomenon. That can to high local 
supersaturations and/or. to high germ formation rate, D.h. to the products with finer grain size, lead. With an 
achievement entry by 25kW/m 3<> a product with grain size is won according to invention around 0,7 mu m. 



[0019] Further the detailed investigations of the operational sequence resulted in that by the controlled, slow 
Recarbonatisation of the suspension specified above, and/or. when disintegrating the basic calcium carbonate, which 
remains plate-like crystalline form. With the fact it is necessary that at the beginning of the aeration the pH value does 
not drop any more than 0.04 pH units/min. If the pH value drops with the Begasen more than 0.04 pH units/min, no 
plate-like, calcitisches calcium carbonate is produced. For adherence to the pH value there are different methods. For 
example the supply of the C02 with a gas flow of 0,01 - 0.5 DM< 3> /h/g CaO, desirably of 0,01 to 0.1 DM< 3> /h/g 
CaO with variation of the number of revolutions of the agitator. This variables are not critical and can be adjusted 
empirically. 

[0020] In accordance with the invention the second phase of the procedure (Recarbonatisation of the stabilized BCC 
suspension) can be accomplished following or at another time. The Carbonatisation of BCC is accomplished until the 
conversion mixture is carbonatisiert to plate-like Calcit quantitatively. It is recommendable to terminate this process in 
the pH range from 7 to 8. 

[0021] The invention also plans that a comparable product can be manufactured by drying the stabilized BCC under 
controlled conditions (air humidity in a C02-Atmosphare increased). 

[0022] According to invention won the plate-like calcium carbonate can due to its condition without temporal 
restrictions, in particular during the paper trade, in the plastic industry, in the paper line, for emulsion paints etc., to be 
used. Due to the higher white one and the better gloss, good smoothness and capillarity of the produced surface, the 
employment of the product is z.B. within the Inc. jet paper range of special advantage. 

[0023] All calcium carbonates, mentioned and described in the following examples, became from lime of shepherd lime 
(work cock places, DE) please. All precipitations were accomplished in 10, 100 or 200< DM> the 3 yardstick. 

[0024] The granulometrische factor is a parameter, which makes the determination for the Teilchengrossenverteilung 
possible of a collective of particles. A low granulometrischer factor means that the collective of particles consists of 
important quantities particles, whose diameter corresponds to the middle particle diameter, 

[0025] In order to calculate the granulometrischen factor of a collective from particles to, first a particle size distribution 
regulation becomes z.B. by means of a sedimentation analysis made and graphically represented, whereby on the x-axis 
of the equivalent diameters, on the Y-axis the portion of particles in mass % is laid on. The refinement characteristics 
d80% and d20% were read off from the received passage distribution total curves and the granulometrische factor by 
means of the following formula was calculated: F = 2 d80% - d20% d80% + d20% whereby d80% = particle diameters 
in mu m with 80 mass %, d20% = particle diameters in over with 20 mass %. 

[0026] The invention is more near described in the following on the basis three examples as well as associated figures. 
Show: Fig. 1 a scanning electron microscopic admission (rem admission) of the plate-like product, manufactured after 
example 1; Fig. 2 the particle size distribution of the plate-like product after example 1; Fig. 3 a Roentgen diffraction 
admission of the plate-like product after example 1; Fig. 4 a rem admission of the plate-like product after example 2 and 
Fig. 5 the particle size distribution of the plate-like product after example 2. 

Example 1: 

[0027] Into a hydrated lime suspension with a concentration of 68 g CaO/dm< 3> is introduced at an output 
temperature by 15 DEG C a C02-Luftgemisch with 20% C02, whereby 0.3% sodium polyphosphate, related to CaC03, is 
added to the suspension. The gas flow amounts to 0.35 DM< 3> C02/h/g CaO and the specific achievement entry over 
agitating equipment amounts to 25 kW/m< 3>. The heat of reaction is exhausted during the amorphous BCC education 
(at the beginning of the process). The reaction to the plate-like, basic calcium carbonate is final, if the conductivity of 
the suspension drops more than 0.5 ms/cm/min. The time the suspension 1.3 thread become.- % Ethylendiamin tetra 
(phosphonic acidphosphonic acid phosphonic acid), related to the CaC03, added and agitated. In such a way developing 
suspension becomes by changed 

[0028] Gassing conditions recarbonatisiert, whereby gassing is led in such a way now that at the beginning of the 
aeration the pH value does not drop any more than 0.04 pH units/min. 0.06 DM< 3> C02/h/gCaO are introduced under 
easy agitating. The reaction to the plate-like Calcit is final, if the conversion mixture is carbonatisiert quantitatively to 
plate-like Calcit, whereby the pH value lies between 7 to 8. The plate-like material is filtered, dried with 105 DEG C and 
husbands. The product consists of loosely agglomerierten plate-like particles with a diameter of 1,2 mu m and a 
thickness of the grain of 0,1 mu M. It has predominantly calcitische crystal structure with only slight traces at Vaterit, 
certainly with a Diffractometer CubiX XRD of the company Philips, NL and a specific surface of 13 m< 2> /g, certainly 
with the praying method with equipment Gemini of the companies Micromeritics. Fig. 1 shows the rem admission (Zeiss, 
DSM 962, DE), Fig. 2 the particle size distribution (Sedigraph 5100) and Fig. 3 a Diffraktogramm of the product. The 
granulometrische factor, determines according to managing formula using the Fig. 2 taken values, 0,76 amounts to. 

Example 2: 

[0029] Here into a hydrated lime suspension with a concentration of 68g CaO/dm< 3> a C02-Luftgemisch with 20% 
C02, as in example 1 described, one introduces, whereby the gas flow amounts to 0.24< DM> 3 C02/h/g CaO and the 
specific achievement entry 200< kW/m> 3. The Recarbonatisation is accomplished with 0,02< DM> 3 C02/h/g CaO, as 
in the example described 1. In all other respects as in the example 1 will proceed. The product consists of particle with 
calcitischer crystal structure of a diameter of 0,6 mu m and a thickness of 0,1 mu M. The specific surface amounts to 20 
m< 2> /g. Fig. the rem admission and Fig gives 4. 5 the particle size distribution of the product again. The 
granulometrische factor amounts to 0,71. 

Example 3: 

[0030] A calcium carbonate powder with Calcitstruktur and plate-like Habitus is manufactured, as in the example 
described 1. After the addition of 1,3 thread.- % Ethylendiamin tetra (phosphonic acidphosphonic acid phosphonic acid), 
related to CaC03, the basic calcium carbonate is afterwards filtered and dried with 150 DEG in H20 of satisfied C02- 



Atmosphare. The resulting final product is comparable with the product described in the example 1. This applies also 
concerning the representation in the Fig. 1 to 3. 
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1. Procedure for manufacturing sturdy plate-like calcitischem calcium carbonate with a granulometrischen factor from 
approximately 0.5 to 1 and a middle particle diameter from approximately 0.5 to 1.5 mu m, with the following steps: 
Calcium hydroxide in aqueous suspension becomes under Introduce from C02 and an energy entry converted from 
approximately 25 to 200< kW/m> 3 to basic calcium carbonate, in the suspension one or more additives of the group 
become consisting of organic substituted Phosphonaten, Polycarboxylaten or doublehydrophilic block copolymers with 
approximately 0.5 to 5 thread as surface-active materials.- % related to the calcium carbonate under agitating 
distributes, additionally to the addition of the surface-active materials further C02 is introduced comparatively slowly 
into the suspension and in such a way formed calcitische calcium carbonate is filtered off. 

2. Procedure according to requirement 1, by the fact characterized that the conversion of the calcium hydroxide is 
accomplished to basic calcium carbonate at a temperature ? 15 DEG C. 

3. Procedure according to requirement 1, by the fact characterized that the conversion of the calcium hydroxide to basic 
calcium carbonate at a temperature of approximately 15 - 20 DEG C under additive of calcium complex formation, i.e. 
polyphosphates, Phosphonaten, hydroxy acids, Saccharose or Glutamate, with approximately 0.01 to 1 thread.- one 
accomplishes % related to CaO content of the calcium hydroxide suspension. 

4. Procedure according to requirement 1, by the fact characterized that the pH value of the suspension at the beginning 
of the slow C02-Begasung with a value of ? 0.04 pH units/min is lowered. 

5. Sturdy plate-like calcitisches calcium carbonate with a granulometrischen factor manufactured from approximately 0.5 
to 1 and a middle particle diameter from approximately 0.5 to 1.5 mu m, after at least one of the previous requirements. 

6. Sturdy plate-like calcitisches calcium carbonate with a granulometrischen factor from approximately 0.5 to 1 and a 
middle particle diameter from approximately 0.5 to 1.5 mu M. 

7. Procedure for manufacturing sturdy plate-like calcitartigem calcium carbonate with a granulometrischen factor from 
approximately 0.5 to 1 and a middle particle diameter from approximately 0.5 to 1.5 mu m, with the following steps: 
Calcium hydroxide in aqueous suspension becomes under Introduce from C02 and an energy entry converted from 
approximately 25 to 200< kW/m> 3 of the suspension to basic calcium carbonate, in the suspension one or more 
additives of the group become consisting of organically substituted Phosphonaten, Polycarboxylaten or doublehydrophilic 
block copolymers, with approximately 0.5 to 5 thread as surface-active materials.- % related to the calcium carbonate 
under agitating distributes, the formed basic calcium carbonate is filtered off and dried with approximately 150 DEG C in 
H20 of satisfied C02-Atmosphare. 

8. Sturdy plate-like calcitartiges calcium carbonate with a granulometrischen factor manufactured from approximately 
0.5 to 1 and a middle particle diameter from approximately 0.5 to 1 mu m, according to requirement 7 

9. Sturdy plate-like calcitartiges calcium carbonate with a granulometrischen factor from approximately 0.5 to 1 and a 
middle particle diameter from approximately 0.5 to 1.5 mu M. 

10. Use of the calcium carbonate in accordance with the requirements 5, 6, 8 and 9 as filler or pigment in plastics, 
paper, colors, in particular emulsion paints, and Kosmetika. 
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(57) Es wird ein Verfahren zum Herstellen von sta- 
bilem, plattchenformigem, calcitischem Calciumcarbo- 
nat beschrieben, das einen granulometrischen Faktor 
von etwa 0,5 bis 1 und einen mittlereh Teilchendurch- 
messer von etwa 0,5 bis 1 ,5 urn aufweist. Hierbei wird 
Calciumhydroxid in wassriger Suspension unter Einlei- 
tung von C0 2 und einem Energieeintrag von etwa 25 
bis 200 kW/m 3 zu basischem Calciumcarbonat umge- 
setzt. In der Suspension werden als oberfiachenaktive 
Stoffe ein Oder mehrere Additive der Gruppe bestehend 
aus organisch substituierten Phosphonaten, Polycar- 
boxylaten oder doppel-hydrophilen Blockcopolymeren 
unter Ruhren verteilt. Zusatzlich zur Zugabe dieser 
oberflachenaktiven Stoffe wird weiteres C0 2 vergleichs- 



weise langsam in die Suspension eingeleitet und dann 
das so gebildete calcitische Calciumcarbonat filtriert. In 
Abanderung dieser Vorgehensweise kann das im ersten 
Verfahren schrittgebildete basische Calciumcarbonat 
bereits abflltriert und getrocknet werden. 

Das erfindungsgemaR gewonnene plattchenfbrmi- 
ge Calciumcarbonat kann aufgrund seiner Beschaffen- 
heit ohne zeitliche Einschrankungen insbesondere bei 
der Papierherstellung, in der KunststofRndustrie, fQr Di- 
spersionsfarben etc. verwendet werden. Aufgrund der 
ho he re n WeiRe und des besseren Glanzes gegenuber 
herkammltchen Produkten, der guten Glatte und der Ka- 
pillaritat der erzeugten Oberfiache ist der Einsatz der 
erfindungsgem§B hergestellten Calciumcarbonate z.B. 
im Ink-Jet-Papierbereich von besonderem Vorteil. 



Fig. 1: 
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Beschreibung 

[0001] Die Erfindung bezieht sich auf ein Verfahren 
zum Herstellen von stabilem, plattchenformigem, calci- 
tischem Calciumcarbonat mit einem granulometrischen 
Faktor von etwa 0,5 bis 1 und einem mittleren Partikel- 
durchmesser von etwa 0,5 bis 1 ,5 u.m, auf danach her- 
gestelltes Calciumcarbonat sowie auf dessen Verwen- 
dung. 

[0002] Calciumcarbonat wird industrieil durch Mah- 
lung von naturiichem Kalkstein Oder vorwiegend durch 
Umsetzung einer wassrigen Calciumhydroxid-Suspen- 
sion mit einem Kohlendioxid enthaltenden Gas herge- 
stellt. Die Morphologie des naturlichen Calciumcarbo- 
nats ist unregelmaRig, und die PartikelgroRenverteilung 
liegt im Bereich von unter einem bis hundertfOnfeig Mi- 
krometer. Gefailtes Calciumcarbonat wird, abhangig 
von den Herstellungsbedingungen, wie z.B. Konzentra- 
tion der Calciumhydroxid-Suspension, Temperatur, Art 
und Weise der Reaktion, Anwesenheit von Additiven 
etc., mit unterschiedlichem Habitus (Rhomboeder, Ska- 
lenoeder, Prismen, Saulen und Kugeln) und Partikelgrd- 
Re (von 0,02 bis mehrere Mikrometer) angeboten. 
[0003] Calciumcarbonat findet Anwendung bei der 
Hersteilung von Papier, Dispersionsfarben, Kosmetika 
etc. Es wird als FOIIstoff Oder Pigment eingesetzt. Der 
Verbrauch an solchen FOIIstoffen und Streichpigmenten 
wachst standig in Europa. In den letzten Jahren hat der 
Einsatz von gefalltem Calciumcarbonat als kostengun- 
stigeres Streich pigment im Vergleich zu Kaolin Oder cal- 
ciniertem Kaolin in vielen Fallen neue Moglichkeiten zur 
Erzielung hoher Strichqualitaten erbracht. DarQber hin- 
aus haben die ultrafeinen und calcinierten Kaoline, de- 
ren Mehrheit der Partikel unter 1 um liegt, eine weite 
Verbreitung als FQIIstoffe fQr Farben und Lacke gefun- 
den. Wegen der extrem feinen Partikel und ihrer piatt- 
chenformigen Struktur erhohen solche Substanzen die 
Deckfahigkeit und ermoglichen hohe Glanzgrade der 
Farben. 

[0004] FQr derartige Einsatzzwecke ist es daher bei 
der Hersteilung von Calciumcarbonat besonders von In- 
teresse, die piattchenformige Struktur und Partikelfein- 
heit der obengenannten Kaoline zu erreichen. 
[0005] Nach der Lehre der EP-Patentschrift 429 707 
wird basisches Calciumcarbonat dadurch hergestellt, 
daR man eine wassrige Calciumhydroxid-Suspension 
durch Zugabe von C0 2 carbonatisiert, hierbei definierte 
Temperaturen der Suspension im Bereich von 2 bis 
50°C einhait, und dann die Carbonatisierung bei einem 
Calcium-Carbonat-Molverhaitnis von 3:2 oder 6:5 been- 
det. Dieses bekannte Verfahren kann unter zusatzlicher 
Verwendung eines Impfmaterials und von Phosporsau- 
re-Verbindungen angewendet werden, urn piattchenffir- 
migen Calcit zu gewinnen. Das nach diesem Verfahren 
hergestellte, piattchenformige Calciumcarbonat weist 
keine hinreichend piattchenformige KristaNformauf, wie 
man den jeweiligen elektromikroskopischen Aufnah- 
men und anderen Angeben in der Patentschrift entneh- 



men kann. 

[0006] Aus JP-Patentschrift 2 1 84 51 9 ist ein Verfah- 
ren bekannt, bei dem in eine Calciumhydroxid-Suspen- 
sion mit bestimmter Konzentration Kohlendioxid mit 

5 festgesetzter DurchfluRgeschwindigkeit eingeleitet 
wird, wobei nach zehnminutiger Reaktion unter fortge- 
setzter Zugabe von Kohlendioxid eine organische Phos- 
ponatsaure-Verbindung zugegeben wird. Kohlendioxid 
wird bis zur vollstandigen Carbonatisation zugefQhrt. 

10 Nach Filtrierung und Trocknung des Produkts erhait 
man grobe, piattchenfarmige Calciumcarbonat-Partikel 
mit einem Durchmesser von 1 -3 urn und einer Dicke von 
0,1-0,2 urn. Neben dieser vergleichsweise groRen Kom- 
grdRe erhait man jedoch kein Produkt, das den vorste- 

15 hend geschilderten FeinheitsansprOchen genQgt. 
[0007] Die Ausfuhrungen in diesen Dokumenten ver- 
mitteln nicht das Wissen fUr die Hersteilung von stabi- 
lem, plattchenformigem, feinteiligem, calcitischem Cal- 
ciumcarbonat, insbesondere mit einem granulometri- 

20 schen Faktor kleiner 1 und einem mittleren Partikel- 
durchmesser kleiner 1 ,5 um. Nach dem jetzigen Stand 
der Technik, ist noch kein Verfahren fQr die Hersteilung 
von feinem, calcitischem Calciumcarbonat mit piatt- 
chenformiger Struktur und einem mittleren Partikel- 

25 durchmesser kleiner 1 urn in groRtechnischem MaRstab 
etabliert. 

[0008] Die Aufgabe der Erfindung besteht somit darin, 
feinteiliges, plattchenformiges, gefalltes Calciumcarbo- 
nat mit calcitischer Struktur der eingangs genannten Art 

30 anzubieten. Eine weitere Aufgabe der vorliegenden Er- 
findung ist es, Produktionsmethoden vorzustellen, um 
dieses Calciumcarbonat herzustellen. 
[0009] Diese Aufgabe ist bezQglich des erfindungsge- 
mSRen Verfahrens dadurch geldst, daft Calciumhydro- 

35 xid in wassriger Suspension unter Einleiten von C0 2 
und einem Energieeintrag von etwa 25 bis 20 kW/m 3 
der Suspension zu basischem Calciumcarbonat umge- 
setzt wird, da& in der Suspension als oberflachenaktive 
Stoffe ein oder mehrere Additive der Gruppe bestehend 

40 aus organisch substituierten Phosphonaten, Polycar- 
boxylaten oder doppel-hydrophilen Blockcopolymeren, 
mit etwa 0,5 bis 5 Gew.-% bezogen auf das Calcium- 
carbonat unter Ruhren verteilt werden, dad zusatzlich 
nach der Zugabe der oberflachenaktiven Stoffen weite- 

45 res C0 2 vergleichsweise langsam in die Suspension 
eingeleitet wird und daft das so gebildete calcitische 
Calciumcarbonat abfiltriert wird. 
[0010] Bei dem erfindungsgemafcen Verfahren wird 
somit zunachst eine Carbonisierung einer wassrigen 

so Calciumhydroxid-Suspension mit Kohlendioxid vorge- 
nommen. In dieser ersten Phase wird basisches Calci- 
umcarbonat gefallt. In einer zweiten Phase wird an- 
schliefiend oder zu einem spateren Zeitpunkt die erhal- 
tene Suspension langsam recarbonisiert, d.h. stabili- 

55 siertes, basisches Calciumcarbonat wird in Anwesen- 
heit von verschiedenen oberflachenaktiven Additiven zu 
stabilem, feinteiligem Calcit umgesetzt. Wie unten na- 
her ertautert wird, ist es altemativ auch moglich, ein ver- 
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gleichbares Produkt durch Trocknen des stabilisierten, 
basischen Calciumcarbonats unter kontrollierten Bedin- 
gungen zu erhalten. 

[0011] Hinsichtlich der angestrebten Qualitat, also 
plattchenfbrmige Ausbildung, bestimmter granulometri- 5 
scher Faktor und bestimmter mittlerer Partikeldurch- 
messer, werden besonders gunstige Werte erreicht, 
wenn man nach einem anderen Merkmal der Erfindung 
die Umsetzung des Calciumhydroxids zu basischem 
Calciumcarbonat bei einer Temperatur von <, 15°C 10 
durchfuhrt. Gleiches gilt, wenn die Umsetzung des Cal- 
ciumhydroxids zu basischem Calciumcarbonat bei einer 
Temperatur von etwa 15 - 20°C unter Zusatz von Calci- 
um-Komplexbildung, namlich Polyphosphate^ Phos- 
phonaten, Hydroxycarbonsauren, Saccharose Oder 15 
Glutamate,mit etwa 0,01 bis1 Gew.-% bezogen auf den 
CaO-Gehalt der Calciumhydroxid-Suspension durch- 
gefOhrt wird. 

[0012] Eine besonders bevorzugte Ausfuhrungsform 
des erfindungsgemaBen Verfahrens besteht darin, daB 20 
die angesprochene vergleichsweise langsame Zugabe 
von weiterem C0 2 in der Form bewerkstelligt wird, daB 
der pH-Wert der Suspension am Anfang der Begasung 
mit dem weiteren C0 2 mit einem Wert von < 0,04 pH- 
Einheiten/min abgesenkt wird. 25 
[0013] Mit einem dem vorstehend beschriebenen 
ahnlichen Verfahren erhalt man ebenfalls calcitisches 
Calciumcarbonat, wenn auf das vergleichsweise lang- 
same Einleiten von C0 2 in die Suspension verzichtet 
und anstelle dieser Verfahrensschritte dasgebildete ba- 30 
sische Calciumcarbonat gleich abfiltriert und getrocknet 
wird. Auch dieses Produkt zeichnet sich durch seinen 
plattchenfflrmigen Habitus und den angestrebten gra- 
nulometrischen Faktor sowie seinen mittleren Partikel- 
durchmesser aus. Die Trocknung des abfiltrierten Cal- 35 
ciumcarbonats erfolgt gemaB der Erfindung vorzugs- 
weise bei etwa 150°C in H 2 0-gesattigter C0 2 -Atmo- 
sphare. 

[0014] Generell kann zum Verfahren der vorliegen- 
den Erfindung a usgefOhrt werden, daft die prazipitierten *o 
Calciumcarbonat-Partikel mit KorngroBen und Eigen- 
schaften, die sich von bisher bekannten Produkten un- 
terscheiden, durch Zugabe von C0 2 in eine wassrige 
Suspension aus basischem Calciumcarbonat (BCC) als 
Vorstufen-Produkt unter definierten Bedingungen her- 45 
gestellt werden. 

[0015] Wie oben genannt, kann das basische Calci- 
umcarbonat mittelsverschiedener, bekannter Verfahren 
hergestellt werden. Bevorzugt wird BCC, das einen 
Durchmesser bis ca. 3 u.m und eine Komdicke bis ca. so 
0,5 uin aufweist, durch partielle Carbonatisation der 
Calciumhydroxid-Suspension im Temperaturbereich 
von 0 bis 20°C, vorzugsweise 10 bis 15°C, hergestellt. 
C0 2 wird vorzugsweise in eine wassrige Calciumhydro- 
xid-Suspension mit DurchfluBgeschwindigkeit von 0,06 55 
bis 0,40 dm 3 C02/h/g CaO kontrolliert dosiert, bis 60 - 
70% des Calciumhydroxids der Kalkmilch mit dem CC^ 
reagiert haben. Es werden, abhangig von den Failungs- 



bedingungen (C0 2 -Menge, Temperatur) der Kalkmilch, 
verschiedene Ca-Complexbildner und andere chemi- 
sche Verbindungen (z.B. Natriumpolyphosphat) in einer 
Konzentration von 0,01 bis 1 Gew.-% bezogen auf den 
CaO-Gehalt, zugegeben. Die Konzentration der Calci- 
umhydroxid-Suspension bewegt sich hierbei im Bereich 
von umgerechnet 30 bis 150g CaO/dm 3 , vorzugsweise 
40 bis 70 g CaO/dm 3 . Die Carbonatisation wird mit rei- 
nem C0 2 -Gas oder einem Gasgemisch, das unter C0 2 
keine anderen mit Calciumhydroxid reagierenden Gase 
enthait(z.B. LuftoderStickstoff), durchgefUhrt. Die Gas- 
gemische enthalten dabei mehrals 10 %, vorzugsweise 
mehr als 20% C0 2 . Die Reaktionswarme wird am An- 
fang des Prozesses bzw. wahrend der amorphen BCC- 
Bildung abgefuhrt. 

[0016] Das Ende der BCC-Bildungsperiode zeichnet 
sich durch ein abruptes Sinken der Leitfahigkeit aus, die 
groBer als 0,5 mS/cm/min ist. In diesem Moment wird 
die Carbonatisation gemaB der Erfindung abgebrochen 
und das erhaltene, basische Calciumcarbonat mittels 
oberfiachenaktiver Additive, namlich organisch substi- 
tuierte Phosphonate, Polycarboxylate, oder doppel-hy- 
drophile Blockcopolymere, stabilisiert. Diese werden 
mit einem Anteil von etwa 0,5 bis 5 Gew.-%, insbeson- 
dere etwa 1-2 Gew.-%, bezogen auf den CaCo 3 -Gehalt 
der Calciumhydroxid-Suspension, zugegeben. Infrage 
kommen z.B. Aminotri-(methylenphosphonsaure), 
1-Hydroxyethylen-(1,1-diphosphonsaure), Ethylendia- 
min-tetra-(methylenphosphonsaure), Hexamethylen- 
diamin-tetra-(methylenphosphonsaure), Diethylentria- 
min-penta-(methylenphosphonsaure), etc., sowie de- 
ren Idsliche Salze. Diese Verbindungen sind als multi- 
fQnktionelle Sequestriermittel fur Metallionen und 
Steininhihibitoren bekannt. Anstelle eines organischen 
Phosphonates konnen auch verschiedene niedermole- 
kulare Homopolymere der Acrylsaure (Molekularge- 
wicht von 1000 - 10000) bzw. deren entsprechenden 
Salzformen, genauso wie andere Verbindungen ahnli- 
cher Wirkung, eingesetzt werden. 
[0017] Die Anwesenheit von organisch substituierten 
Phosphonaten spielt eine sehr wichtige Rolle in dem 
RecarbonatisationsprozeB. In der Anwesenheit von Po- 
lyphosphonaten erweist sich basisches Calciumcarbo- 
nat in der Suspension wahrend des Recarbonatisati- 
onsprozesses (ausnahmsweise) sehr widerstandsfahig 
gegen die Deformierung der Kristalle. Das wurde der fe- 
sten Fixierung der Kristalle durch Adsorption der groBen 
Phosphonat-MolekQIe zugeschrieben. So konnen sol- 
che Kristalle wahrend des Einbaus von C0 3 -Gruppen 
in das Kristallgitter, ohne eine Anderung des Kristallha- 
bitus, in die calcitische Form Qbergehen. Eine Failung 
im Bereich unter 1 Gew.-% Pofyphosphonat, bezogen 
auf das CaC0 3 -Produkt, fuhrt zu einer bimodalen Par- 
tikelgraBenverteilung, gekennzeichnet durch groBe un- 
gleichmaBige Agglomerate undverlangerte Partikel.die 
wahrend der Failung entstehen. Wenn keine Additive in 
der Suspension vorhanden sind, entstehen die Partikel 
mit prismatischer Kristallform. 
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[0018] Eingehende Untersuchungen des Verfahrens- 
ablaufs haben ergeben, daft es mit der Variation der 
Fallbedingungen, wie z.B. Gas-Durchflu&menge oder 
insbesondere System-Hydrodynamik, moglich ist, die 
Produkte mit verschiedenen mittleren Partikelgrd&en 5 
(mittlerer Partikeldurchmesser von ca . 0,5 - 1 ,5 um) her- 
zustellen. Es wurde beobachtet, da& bei hoherer An- 
triebsleistung ein Produkt mit feineren Korngro&en ge- 
wonnen wird. Das kennzeichnet einen starken EinfluR 
des Leistungseintrages auf den GasabsorptionsprozeB, 10 
bei dem es besonders wichtig ist, zwischen dem disper- 
gierten Gas und der Flussigkeit einen moglichst hohen 
StoffQbergang zu erreichen. Die eingebrachte Energie 
bewirkt in Form von laminaren und turbulenten Scher- 
krSften die erwunschte Zerteilung von Gasblasen. So *5 
werden die Durchmesser der erzeugten Gasblasen, d. 
h. die spezifische Phase ngrenzfiache, sowie derturbu- 
lente Flussigfilmkoeffizient, beeinflu&t. GroBblasen stei- 
gen durch die Kaikmilch ohne wesentlichen Beitrag zum 
StoffQbergang zu leisten, rasch zur FIQssigkeitsoberfia- 20 
che; Kleinblasen mit gro&er Verweilzeit verarmen an zu 
reagierendem Gas, so daft die Fraktion an mittelgroRen 
Blasen den StoffQbergang wesentlich verbessern. Mit 
zunehmendem Leistungseintrag nimmt der Blasen- 
durchmesser ab, womit die Absorptionsrate immer 25 
deutlicher von dem StoffQbergangsphanomen bestimmt 
wird. Das kann zu hohen lokalen Ubersattigungen bzw. 
zu hoher Keimbildungsrate, d.h. zu den Produkten mit 
feineren Korngrdfien, fuhren. Erfindungsgemali wird 
bei einem Leistungseintrag von 25kW/m 3 ein Produkt 30 
mit Korngro&e urn 0,7 u.m gewonnen. 
[0019] Weiterhin haben die eingehenden Untersu- 
chungen des Verfahrensablaufs ergeben, da B durch die 
kontrollierte, langsame Recarbonatisation deroben ge- 
nannten Suspension, bzw. beim Zerfallen des basi- 35 
schen Calciumcarbonats, die plattchenformige Kristall- 
form erhalten bleibt. Dabei ist es notwendig, daft am An- 
fang der Begasung der pH-Wert nicht mehr als 0,04 pH- 
Einheiten/min abfallt. Wenn der pH-Wert beim Begasen 
mehr ats 0,04 pH-Einheiten/min abfailt, wird kein piatt- <o 
chenformiges, caicitisches Calciumcarbonat erzeugt. 
Zur Einhaltung des pH-Werts gibt es verschiedene Me- 
thoden. Zum Beispiel die ZufQhrung des C0 2 mit einem 
GasdurchfluG von 0,01 - 0,5 dm 3 /h/g CaO, wOnschens- 
wert von 0,01 bis 0,1 dm 3 /h/g CaO mit Variation der 45 
Drehzahl des RQhrers. Diese Variablen sind nicht kri- 
tisch und konnen empirisch eingestellt werden. 
[0020] GemaG der Erfindung kann die zweite Phase 
des Verfahrens (Recarbonatisation der stabilisierten 
BCC-Suspension) anschlieOend oder zu einem ande- 50 
renZeitpunktdurchgefQhrt werden. Die Carbonatisation 
von BCC wird solange durchgefGhrt, bis das Umset- 
zungsgemisch quantitativ zu plattchenformigem Calcit 
carbonatisiertist. Esistempfehlenswert, diesen ProzeB 
im pH-Bereich von 7 bis 8 zu beenden. 55 
[0021] Die Erfindung sieht auch vor, daft ein ver- 
gleichbares Produkt durch Trocknen des stabilisierten 
BCC unter kontrollierte n Bedingungen (erhohte Luft- 



feuchtigkeit in einer C0 2 -Atmosph3re) hergestellt wer- 
den kann. 

[0022] Das erfindungsgemaa gewonnene piattchen- 
formige Calciumcarbonat kann aufgrund seiner Be- 
schaffenheit ohne zeitliche Einschrankungen, insbe- 
sondere bei der Papierherstellung, in der Kunststoffin- 
dustrie, im Papierstrich, fOr Dispersionsfarben etc., ver- 
wendet werden. Aufgrund der hoheren WeiBe und des 
besseren Glanzes, der guten Glatte und Kapillaritat der 
erzeugten Oberfiache, ist der Einsatz des Produkts z.B. 
im Ink-Jet-Papierbereich von besonderem Vorteil. 
[0023] Alle Calciumcarbonate, erwShnt und beschrie- 
ben in den nachfolgenden Beispielen, wurden aus Kalk 
von Schaefer Kalk (Werk HahnstStten, DE) gefailt. Alle 
FSIIungen wurden im 10, 100 oder 200 dm 3 MaRstab 
durchgefGhrt. 

[0024] Der granulometrische Faktor ist ein Parame- 
ter, der die Ermittlung der TeilchengroBenverteilung ei- 
nes Kollektivs von Partikeln ermdglicht. Ein niedriger 
granulometrischer Faktor besagt, daB das Kollektiv von 
Partikeln aus bedeutenden Mengen der Partikeln, deren 
Durchmesser dem mittleren Partikeldurchmesser ent- 
spricht, besteht. 

[0025] Urn den granulometrischen Faktor eines Kol- 
lektivs von Teilchen zu errechnen, wird zunSchst eine 
PartikelgroSenverteilungsbestimmungz.B. mittelseiner 
Sedimentationsanalyse vorgenommen und graphisch 
dargestellt, wobei auf der Abszissenachse der Aquiva- 
lentdurchmesser, auf der Ordinatenachse der Anteil an 
Teilchen in Massen-% aufgetragen wird. Die Feinheits- 
merkmale d 80% und d 2 o% wurden an den erhaltenen 
Durchgangsverteilungssummen-Kurven abgelesen 
und der granulometrische Faktor mittels folgender For- 
mel errechnet: 

F = 2 d 80% - d 20 % 

d 80% + d 20% 

wobei 

d 80% = Partikeldurchmesser in ujti bei 80 Massen-%, 
d 20% = Partikeldurchmesser in urn bei 20 Massen-%. 
[0026] Die Erfindung wird im folgenden anhand dreier 
Beispiele sowie zugehoriger Figuren naher ertautert. Es 
zeigen: 

Fig. 1 eine rasterelektronenmikroskopische Auf- 
nahme (REM-Aufnahme) des plattchenformi- 
gen Produkts, hergestellt nach Beispiel 1 ; 

Fig. 2 die Partikelgro&enverteilung des plattchen- 
formigen Produkts nach Beispiel 1 ; 

Fig. 3 eine Rontgenbeugungsaufnahme des platt- 
chenformigen Produkts nach Beispiel 1; 

Fig. 4 eine REM-Aufnahme des plattchenformigen 
Produkts nach Beispiel 2 und 

Fig. 5 die Partikelgro&enverteilung des plattchen- 
formigen Produkts nach Beispiel 2. 
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Beispiel 1 : 

[0027] In eine Ka I khyd rat-Suspension mit einer Kon- 
zentration von 68 g CaO/dm 3 wird bei einer Aus- 
gangstemperatur von 15°C ein CO r Luftgemisch mit 20 
% C0 2 eingeleitet, wobei der Suspension 0,3 % Natri- 
umpolyphosphat, bezogen auf CaC0 3 , zugesetzt wird. 
Der GasdurchfluB betragt 0,35 dm 3 C0 2 /h/g CaO und 
derspezifische LeistungseintragQberein Ruhrgeratbe- 
trSgt 25 kW/m 3 . Die Reaktionswarme wird wahrend der 
amorphen BCC-Bildung (Anfang des Prozesses) abge- 
fQhrt. Die Reaktion zu dem piattchenfdrmigen, basi- 
schen Calciumcarbonat ist abgeschlossen, wenn die 
Leitmhigkeit der Suspension mehr als 0,5 mS/cm/min 
abfailt. Zu dem Zeitpunkt werden der Suspension 1 ,3 
Gew.-% Ethylendiamin-tetra-(methylenphosphonsau- 
re), bezogen auf das CaC0 3 , zugesetzt und geruhrt. Die 
so entstehende Suspension wird durch geSnderte 
[0028] Gasungsbedingungen recarbonatisiert, wobei 
die Gasung nun so gefuhrt wird, daB am Anfang der Be- 
gasung der pH-Wert nicht mehr als 0,04 pH-Einheiten/ 
min abfailt. 0,06 dm 3 C02/h/gCaO werden unter leich- 
tem Ruhren eingeleitet. Die Reaktion zu dem piattchen- 
formigen Calcit ist abgeschlossen, wenn das Umset- 
zungsgemisch quantitativ zu piattchenformigem Calcit 
carbonatisiert wird, wobei der pH-Wert zwischen 7 bis 
8 liegt. Das pISttchenformige Material wird filtriert, bei 
105°C getrocknet und gemahjen. Das Produkt besteht 
aus locker agglomerierten piattchenfdrmigen Partikeln 
mit einem Durchmesser von 1 ,2 um und einer Dicke des 
Korns von 0,1 um. Es hat uberwiegend calcitische Kri- 
stallstruktur mit nur geringen Spuren an Vaterit, be- 
stimmt mit einem Diffractometer CubiX XRD der Firma 
Philips, NL und eine spezifische Oberfiache von 13 m 2 / 
g, bestimmt mit der BET-Methode mit einem Gerat Ge- 
mini der Fa. Micromeritics, Fig. 1 zeigtdie REM-Aufnah- 
me (Zeiss, DSM 962, DE), Fig. 2 die PartikelgroBenver- 
teilung (Sedigraph 5100) und Fig. 3 ein Diffraktogramm 
des Produkts. Der granulometrische Faktor, bestimmt 
nach vorstehender Formel unter Benutzung von der Fig. 
2 entnommenen Werten, betragt 0,76. 

Beispiel 2: 

[0029] Hierbei wird in eine Kalkhydrat-Suspension mit 
einer Konzentration von 68g CaO/dm 3 ein C0 2 -Luftge- 
misch mit 20% C0 2 , wie in Beispiel 1 beschrieben, ein- 
geleitet, wobei der GasdurchfluB 0,24 dm 3 C(tyh/g 
CaO und der spezifische Leistungseintrag 200 kW/m 3 
betragt. Die Recarbonatisation wird mit 0,02 dm 3 COy 
h/g CaO, wie im Beispiel 1 beschrieben, durchgefuhrt 
Im ubrigen wird wie im Beispiel 1 verfahren. Das Produkt 
besteht aus Partikel mit calcitischer Kristallstruktur von 
einem Durchmesser von 0,6 um und einer Dicke von 0,1 
urn. Die spezifische Oberflache betragt 20 m 2 /g. Fig. 4 
gibt die REM-Aufnahme und Fig. 5 die PartikelgroBen- 
verteilung des Produkts wieder Der granulometrische 
Faktor betragt 0,71. 



Beispiel 3: 

[0030] Ein Calciumcarbonat-Pulver mit Calcitstruktur 
und plattchenformigem Habitus wird, wie in dem Bei- 
spiel 1 beschrieben, hergestellt. Nach der Zugabe von 
1 ,3 Gew.-% Ethylendiamin-tetra-(methylenphosphon- 
sSure), bezogen auf CaCOg, wird das basische Calci- 
umcarbonat anschlieBend filtriert und bei 150° in H 2 0 
gesattigter C0 2 -Atmosphare getrocknet. Das anfallen- 
de Endprodukt ist mit dem im Beispiel 1 beschriebenen 
Produkt vergleichbar. Dies gilt auch bezuglich der Dar- 
steilung in den Fig. 1 bis 3. 



*5 PatentansprUche 

1. Verfahren zum Herstellen von stabilem piattchen- 
fdrmigem calcitischem Calciumcarbonat mit einem 
granulometrischen Faktor von etwa 0,5 bis 1 und 

20 einem mittleren Partikeldurchmesser von etwa 0,5 
bis 1 ,5 um, mit folgenden Schritten: 

- Calciumhydroxid in wassriger Suspension wird 
unter 

25 - Einleiten von C0 2 und 

- einem Energieeintrag von etwa 25 bis 200 kW7 
m 3 zu basischem Calciumcarbonat umgesetzt, 

- in der Suspension werden als oberffachenakti- 
ve Stoffe ein Oder mehrere Additive der Gruppe 

30 bestehend aus organisch substituierte Phos- 

phonaten, Polycarboxylaten Oder doppel-hy- 
drophilen Blockcopolymeren mit etwa 0,5 bis 5 
Gew.-% bezogen auf das Calciumcarbonat un- 
ter Ruhren verteilt, 

35 - zusatzlich zur Zugabe der oberflachenaktiven 
Stoffe wird weiteres C0 2 vergleichsweise lang- 
sam in die Suspension eingeleitet und 

- das so gebildete calcitische Calciumcarbonat 
wird abfiltriert. 

40 

2. Verfahren nach Anspruch 1 , 

dadurch gekennzeichnet, daft die Umsetzung 
des Calciumhydroxids zu basischem Calciumcar- 
bonat bei einer Temperatur < 15°C durchgefQhrt 
45 wird. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 , 

dadurch gekennzeichnet, daB die Umsetzung 
des Calciumhydroxids zu basischem Calciumcar- 

50 bonat bei einer Temperatur von etwa 1 5 - 20°C un- 
ter Zusatz von Calcium-Komplexbildung, namlich 
Polyphosphaten, Phosphonaten, Hydroxycarbon- 
sauren, Saccharose oder Glutamate, mit etwa 0,01 
bis 1 Gew.-% bezogen auf CaO-Gehalt der Calci- 

55 umhydroxid-Suspension durchgefuhrt wird. 

4. Verfahren nach Anspruch 1 , 

dadurch gekennzeichnet, daB der pH-Wert der 
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Suspension am Anfang der langsamen C0 2 -Bega- 
sung mit einem Wert von <, 0,04 pH-Einheiten/min 
abgesenkt wird. 

5. Stabiles piattchenformiges calcitisches Calcium- 5 
carbonat mit einem granulometrischen Faktor von 
etwa 0,5 bis 1 und einem mittleren Partikeldurch- 
messer von etwa 0,5 bis 1,5 u.m, hergestellt nach 
mindestens einem der vomerigen AnsprQche. 

10 

6. Stabiles piattchenformiges calcitisches Calcium- 
carbonat mit einem granulometrischen Faktor von 
etwa 0,5 bis 1 und einem mittleren Partikeldurch- 
messer von etwa 0,5 bis 1 ,5 um. 

15 

7. Verfahren zum Herstellen von stabilem piattchen- 
formigem calcitartigem Calciumcarbonat mit einem 
granulometrischen Faktor von etwa 0,5 bis 1 und 
einem mittleren Teilchendurchmesser von etwa 0,5 

bis 1 ,5 u.m, mit fblgenden Schritten: 20 

- Calciumhydroxid in wassriger Suspension wird 
unter 

Einleiten von C0 2 und 

- einem Energieeintrag von etwa 25 bis 200 kW/ 25 
m 3 der Suspension zu basischem Calciumcar- 
bonat umgesetzt, 

- in der Suspension werden als oberfiachenakti- 
ve Stoffe ein oder mehrere Additive der Gruppe 
bestehend aus organisch substituierten Phos- 30 
phonaten, Polycarboxylaten oder doppel-hy- 
drophilen Blockcopolymeren, mit etwa 0,5 bis 

5 Gew.-% bezogen auf das Calciumcarbonat 
unter ROhren verteilt, 

- das gebildete basische Calciumcarbonat wird 35 
abfiltriert und bei etwa 1 50°C in H 2 0 gesattigter 
C0 2 -Atmosphare getrocknet. 

8. Stabiles piattchenformiges calcitartiges Calcium- 
carbonat mit einem granulometrischen Faktor von *o 
etwa 0,5 bis 1 und einem mittleren Teilchendurch- 
messer von etwa 0,5 bis 1 urn, hergestellt nach An- 
spruch 7 

9. Stabiles piattchenformiges calcitartiges Calcium- 45 
carbonat mit einem granulometrischen Faktor von 
etwa 0,5 bis 1 und einem mittleren Partikeldurch- 
messer von etwa 0,5 bis 1 ,5 ujti. 

10. Verwendung des Calciumcarbonats gemsiB den 50 
Anspruchen 5, 6, 8 und 9 als Fullstoffoder Pigment 

in Kunststoffen, Papier, Farben, insbesondere Di- 
spersionsfarben, und Kosmetika. 
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Fig; 1: 
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Fig. 4: 
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